~ yj r j ^ 

Pl^TP WELTORGANISATION FOR GELSTIGES EIGENTUM 

JT V-^ X Inter nation ales Biiro 

INTERNATIONALE ANMELDUNG VEROFFENTLICHT NACH DEM VERTRAG UBER DIE 
INTERNATIONALE ZUSAMMEN ARBEIT AUF DEM GEBEET DES PATENTWESENS (PCT) 




(51) Internationale Patentklassiftkation 5 : 

C30B 23/00, 29/36 



Al 



(11) Internationale Verofifentlichungsnummer: WO 94/23096 

(43) Internationales — ' ^ O^ZOQ 
Veroefentlicbungsdatum: 13. Oktober 1994 (13.10.94) 



(21) Internationales Aktenzeichen: PCT/DE94/0031 1 

(22) Internationales Anmeldedatum: 21. Marz 1994 (21.03.94) 



(30) Priorftatsdaten: 

p 43 10 744.3 



1. April 1993 (01.04.93) 



DE 



(71) Anmelder (fiiralle Bestimmungsstaaten ausstr US): SIEMENS 

AKTIENGESELLSCHArT [DE/DE]; Wittelsbacherplatz 2, 
O-80333 Munchen (DE). 

(72) Erfinder; und 

(75) Erfinder/AnmeWer (nurfUr US)z VOLKL, Johannes [DE/DE]; 
Hofer Strasse 4, D-91056 Eriangcn (DE). LANIG, Peter 
[DE/DE]; Rontgenstrasse 32, D-91058 Erlangen (DE). 



(81) Bestiminungsstaaten: JP, US, europaisches Patent (AT, BE, 
CH, DE, DK, ES, FR, GB, GR. IE, IT, LU, MC, NL, PT, 
SE). 



Verdffentlicht 

Mit intemationaUm Recherchenbericht. 



(54) Title: DEVICE AND PROCESS FOR PRODUCING SiC SINGLE CRYSTALS 

(54) Bezeichnung: VORRICHTUNG UND VERFAHREN ZUM HERSTELLEN VON SiC-EINKRIST ALLEN 
(57) Abstract 

In a process and a device for producing SiC 
single crystals (20), a reaction chamber (2), in which 
there is a seed crystal (21) for the separation of a SiC 
single crystal (20) from the gas phase, is connected 
to a storage chamber (4) which is at least partly rilled 
with a supply of SiC (40) by a gas channel (3) with a 
predetermined cross-section for conveying the SiC in 
the gas phase. The supply of SiC (40) is sublimated 6 A ' 

in a heating device (6) and a temperature gradient is 
created in the reaction chamber (2). It is thus possible 
to produce SiC single crystals of high crystalline quality 
and single-crystal yield, and having any cross- sectional 
area because the conveyance rate of the gas molecules 6 *~ 

can be precisely adjusted. "* 
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(57) Zusammenfassung 

Bei einem Verfahren und eincr Vorrichtung zum 
Herstellen von Einkristallen (20) aus SiC wird ein 
Reakuonsraum (2), in dem ein Keimkri stall (21) zum 
Abscheiden eines SiC-Einkristalls (20) aus der Gas- 
phase angeordnet ist, mit einem Vorratsraum (4), der 
wenigstens teilweisc mit einem SiC-Vorrat (40) gefullt 
ist, durch einen Gaskanal (3) mit einem vorgegebenen 
Querschnitt zum Transport des SiC in der Gasphase 
vcrbunden. Mit eincr Heizeinrichtung (6) wird der SiC- 

Vorrat (40) sublimiert und ein Tempcraturgradicnt in dem Reaktionsraum (2) eingestellL Dadurch konnen SiC-Bnkristalle (20) beliebiger 
Querschninsflachc mit hoher Kristallgilte und Einkristallausbeute hcrgcstellt werden, weil die Transportratc der Gasmolckuie genau eingestellt 
wcrden kann. 
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1 

1 vorrichtung und Verfahren zum Herstellen von SiC-Ein- 
kristallen 

Die Erfindung betrifft eine Vorrichtung und ein Verfahren 
5 zum Herstellen von Einkristall en aus Siliciumcarbid (SiC) 
gemaB dem Oberbegriff des Anspruches 1 bzw. des Anspruches 
13, die beispielsweise aus der US 4 866 005 bekannt sind. 

Ein bekanntes Verfahren zum Herstellen von SiC-Einkristal- 
10 len ist das Sublimieren von technischem SiC in Pulverform 
und Aufwachsen dieses SiC aus der Gasphase auf einem ein- 
kristallinen SiC-Keimkristall . Bei einer ersten bekannten 
Vorrichtung zur Durchfuhrung eines solchen Verfahrens ist 
in einer Vakuumanlage ein zy lindrisches Reaktionsgef 50 
15 vorgesehen, dessen AuQenwand eine hohlzy lindrische Heiz- 
wand und eine obere und untere Heizplatte umschlieBt. Die 
Heizwand und die Heizplatten bestehen aus Elektrographit 
und sind mit einer auSerhalb der Vakuumanlage angeordneten 
Hochfrequenz(HF)-Heizspule induktiv gekoppelt. Innerhalb 
20 der Heizwand ist konzentrisch zur Heizwand eine hohl- 

zylindrische Zylinderwand aus porbsem Graphit angeordnet. 
Diese Zwischenwand trennt einen ebenfalls hohlzy lindri- 
schen Vorratsraum zwischen der Zwischenwand und der Heiz- 
wand von einem zylindrischen Reaktionsraum innerhalb der 
25 Zwischenwand. In dem unteren Teil des Reaktionsraumes ist 
symmetrisch zur Zy linderachse ein flacher SiC-Keimkristall 
angeordnet. Durch die Heizwand und die Heizplatten wird 
ein in den Vorratsraum gefullter SiC-Vorrat auf eine Tem- 
peratur von etwa 2000*C bis etwa 2500*C erhitzt und das 
30 feste SiC wird sublimiert. Das dabei entstehende Gasge- 
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2 

I misch aus den hauptsachlichen Komponenten Si, Si 2 C und 

SiC 2 , das im folgenden auch n SiC in der Gasphase" genannt 
wird, diffundiert durch die Poren des Graphits in den 
oberen Teil des Reaktionsr aumes und von dort zu dem Keim- 
5 kristall, der auf einer Kristallisationstemperatur von 

etwa 1900 # C bis 2200*C gehalten wird- Auf dem Keimkristall 
kristallisiert das SiC aus, Der Temper atur gradient zwi- 
schen dem oberen Teil und dem unteren Teil des Reaktions- 
raumes wird auf hbchstens 20*C/cm eingestellt, indem fur 

10 die obere Heizplatte eine zusatzliche Warmedammung und/ 
oder eine zusatzliche Heizung und fur den Keimkristall 
eine zusatzliche Kuhlung vorgesehen werden. AuBerdem wird 
ein Schutzgas, vorzugsweise Argon (Ar), in den Reaktions- 
raum eingeleitet zum Einstellen eines Druckes von etwa 

15 1 bis 5 mbar, der dem Dampfdruck des SiC in der Gasphase 
entgegenwirkt . Mit einer solchen Vorrichtung konnen SiC- 
Einkristalle von wenigstens 30 mm Lange und mit einem 
Durchmesser von bis zu AO mm hergestellt werden (DE-C- 
32 30 727) . 

20 

Bei einer weiteren bekannten Vorrichtung sind anstelle 
einer gemeinsamen HF-Spule auBerhalb des Vakuumgef aBes 
zwei Wider standsheizungen innerhalb des Vakuumgef aBes an- 
geordnet. Eine dieser beiden Widerstandsheizungen ist zum 

25 Erhitzen eines pulverf ormigen SiC-Vorrats in einem Vor- 

ratsraum auf eine Sublimationstemperatur von typischerwei- 
se etwa 2300*C vorgesehen, und die andere Widerstandshei- 
zung ist zum Erhitzen der Kr istallisationsf lache an einem 
in einem Reaktionsraum angeordneten Keimkristall auf eine 

30 Kristallisationstemperatur von typischerweise 2200*C vor- 
gesehen. Der Reaktionsraum ist dabei oberhalb des Vorrats- 
raums angeordnet und von diesem durch eine Trennwand aus 
porosem Graphit getrennt. Durch die beiden, voneinander 
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1 unabhangigen Wider st andsheizungen konnen bei dem Herstel- 
lungsprozeQ die Temperatur des SiC-Pulvers und die Tempe- 
ratur an der Kristallisationsf lache unabhangig voneinander 
geregelt werden. Der Tempera turgradient zwischen dem SiC- 
5 Pulver im Vorratsraum und der Kristallisationsf lache im 
Reaktionsr aum bildet sich dann bei Vorgabe dieser beiden 
Temperaturen in Abhangigkeit von den thermischen Eigen- 
schaften des Systems, insbesondere den thermischen Uber- 
gangskoef f izienten der Materialien und seiner Geometrie, 

10 von selbst aus. Durch diese unabhangige Einstellung der 

Sublimationstemperatur und der Kristallisationstemperatur 
kann der WachstumsprozeB des auf den Keimkristall auf- 
wachsenden Einkristalls positiv beeinfluBt werden. Urn 
wahrend des Kristallwachstums einen annahernd konstanten 

15 Temperaturgradienten zwischen der Kristallisationsf lache 

am wachsenden Einkristall und dem wahrend des Prozesses an 
Volumen abnehmenden SiC-Pulver einzustellen , sind der 
Keimkristall und der aufwachsende Einkristall auf einem 
Schaft axial zur SiC-Pulveroberf lache hin oder wegbewegbar 

20 angeordnet. Dieser Schaft ist auBerdem rotierbar, so daS 
ein ro tationssymmetrisches Aufwachsen erreicht wird und 
raumliche Fluktuationen im GasfluQ her ausgemittelt werden, 
Mit einer solchen Vorrichtung wurden SiC-Kristalle der 
6H-Modif ikation mit 12 mm Durchmesser und 6 mm Hohe her- 

25 gestellt (US A 866 005). 

Wegen Ober f lachenreaktionen an der Oberflache der Poren im 
Graphit der Zwischenwand lassen sich bei den bekannten 
Verfahren Verunr einigungen im au f gewachsenen SiC-Einkri- 
30 stall nicht vermeiden. AuBerdem unterliegt die PorengroBe 
des Graphits der Zwischenwand herstellungsbedingt relativ 
groBen Schwankungen . Dadurch sind der Gastransport durch 
die Poren und da mit auch die Wachstumsrate des einkristal- 



WO 94/23096 PCT/DE94/00311 



1 linen SiC nicht exakt einzustellen . SchlieQlich kanr. pro 
AbscheiaeprozeS nur ein einziger Einkristall hergestellt 
werden, da aer Keimkristall und damit der auf gewachsene 
Einkristall im Bereich der Symmetrieachse angeordnet wer- 

5 cen mussen wegen der radialen Warmezufuhr von auBen und 
der axialen W'armeabfuhr nach auBen. 

Der Erfindung liegt deshalb die Aufgabe zugrunde, die drei 
wesentlichen Teilprozesse Sublimation, Gastransport und 

10 Kristallisation bei einer solchen Vorrichtung und bei 

einem solchen Verfahren zum Herstellen von SiC-Einkrista 1- 
len besser steuerbar zu machen, so daB die Kristallquali - 
tat, die Einkristallausbeute und die GroBe. der Einkristal- 
le gesteigert werden konnen. AuBerdem sollen gleichzeitig 

15 mehrere Einkristalle gezijchtet werden konnen. 

Diese Aufgabe wird gemaB der Erfindung gelost mit den 
Merkmalen des Anspruchs 1 bzw. 13. Der Vorratsraum mit dem 
SiC-Vorrat und der Reaktionsraum mit dem Keimkristall wer- 

20 den r'aumlich voneinander getrennt angeordnet und durch 

einen Gaskanal mit einem wohldef inierten Querschnitt mit- 
einander verbunden. Dadurch konnen die Geometrie und ins- 
besondere die Volumina des Vorratsraumes und des Reak- 
tionsraumes unabhangig voneinander gewahlt werden und 

25 beliebige Kristalldurchmesser erreicht werden im Gegensatz 
zu der zylindrisch-konzentrischen Anordnung beim zuvor be- 
schriebenen Stand der Technik. Ferner kann bei vorgegebe- 
nem Druck und einer vorgegebenen Temperaturverteilung 
innerhalb des Systems durch die Abmessungen und Anordnung 

30 des Gaskanals der Teilchenstrom der Gasmolekule des SiC in 
der Gasphase sowohl bezuglich seiner jGroBe als auch seiner 
Richtung eingestellt werden. 
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1 vorteilhafte Ausgestaltungen gemaG der Erfindung ergeben 
sich aus den jeweils abhangigen Unteranspruchen. 

Zur n'aheren Erlauterung der Erfindung wird auf die Zeich- 
5 nung Bezug genommen, in deren 

FIG. 1 eine Vorrichtung zum Herstellen von SiC-Einkristal- 

len mit einem oberhalb des Reaktionsr aumes angeord- 

neten Vorratsraum, 
FIG. 2 eine Vorrichtung mit einem unterhalb des Reaktions- 
10 raumes angeordneten Vorratsraum, 

FIG. 3 eine Vorrichtung mit einem zwischen Vorratsraum und 

Reaktionsraum angeordneten und jeweils durch einen 

Gaskanal mit diesen verbundenen Homogenisierungs- 

raum, 

15 FIG. A eine Vorrichtung mit mehreren, jeweils aus einem 
Vorratsraum, einem Reaktionsraum und einem Gas- 
kanal aufgebauten Systemen mit einem gemeinsamen 
Heizsystem und 

FIG. 5 eine Vorrichtung mit mehreren Reaktionsraumen , die 
20 jeweils 'uber einen Gaskanal mit einem gemeinsamen 

Vorratsraum verbunden sind, und einem gemeinsamen 
Heizsystem 

schematisch im Querschnitt dargestellt sind. Gleiche Telle 
sind dabei mit denselben Bezugszeichen versehen. 

25 

In FIG. 1 sind ein Reaktionsraum mit 2, ein Keimkristall 
mit 21, sein Keimhalter mit 22, ein Vorratsraum mit A, ein 
Vorrat von festem SiC mit AO, eine Ruckhaltevorrichtung 
fur den Vorrat AO mit A2, eine Trennwand mit 8, ein Gas- 
30 kanal mit 3, dessen Eintritt sof f nung mit 3B und Austritts- 
offnung mit 3A sowie Mittelachse mit 3C und eine Heizein- 
richtung mit 6 bezeichnet. Der Vorratsraum A 1st in seinem 
unteren Teil mit dem Vorrat AO gefiillt. Der Vorrat AO ist 
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1 vorzugsweise aus technischem SiC in Pulverform Oder mas- 
si vem, im allgemeinen po lykr istallinem SiC gebildet und 
kann auch Do tierungsstof f e zum Dotieren des SiC-Einkri- 
stalls enthalten. Unterhalb des Vorrat sraumes 4 ist der 
5 Reaktionsraum 2 angecrdnet. Der Vorratsraum 4 und der 

Reaktionsraum 2 sind durch die undurchlassige Trennwand 8 
voneinander getrennt und durch den Gaskanal 3 mit fest 
vorgegebenem Querschnitt miteinander verbunden, der durch 
die Trennwand 8 gefuhrt ist. Durch diese MaQnahme konnen 

10 die Gastransportrate und auch die Richtung des Gasteil- 
chenstromes eingestellt werden. Der Querschnitt des Gas- 
kanals 3 wird im allgemeinen zwischen 0,05 mm 2 und 200 mm 2 
und vorzugsweise zwischen 0,1 mm 2 und 100 mm 2 gewahlt und 
kann sich auch entlang der Lange des Gaskanals 3 in vorge- 

15 gebener Weise andern. 

Damit kein festes SiC aus dem Vorratsraum 4 in den Reak- 
tionsraum 2 gelangen kann, ist die Ruckhaltevorrichtung 42 
fur den Vorrat 40 vorgesehen. Vorzugsweise ist mit dieser 

20 Ruckhaltevorrichtung 42 zugleich der Gaskanal 3 ausgebil- 
det. Die Eintrittsof fnung 3B des Gaskanals 3 liegt dann 
hoher als der Fullstand des Vorrats 40. Dazu kann ein Rohr 
vorgesehen sein, das hoher ist als der Fullstand des Vor- 
rats 40 und durch eine Offnung in der Trennwand 8 gesteckt 

25 ist. 

Der Vorrat 40 wird durch die ihm zugeordnete Heizeinrich- 
tung 6A erhitzt und teilweise zersetzt. Ein Teil des SiC 
sublimiert, und die einzelnen Komponenten Si, Si 2 C und 
30 SiC 2 des SiC in der Gasphase werden entlang der Richtung 
der eingezeichneten Pfeile durch den Gaskanal 3 in den 
Reaktionsraum 2 transpor tiert . In dem unteren Teil des 
Reaktionsraumes 2 ist der Keimkristall 21 auf dem Keimhal- 
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ter 22 angeordnet. Auf diesen Keimkristall 21 wachst durch 
Auskristallisation des SiC aus der Gasphase ein Einkri- 
stall 20 auf. 

Der SiC-Gasstrom kann durch eine entsprechende Anordnung 
des Gaskanals 3 in einer gewunschten Richtung gezielt auf 
die Kristallisationsflache des Keimkristalls 21 bzw . des 
Einkristalls 20 gerichtet werden. In der dargestellten 
Ausf uhrungsf orm ist die Mittelachse 3C des Gaskanals 3 
wenigstens annahernd senkrecht zur Wachstumsbasis des 
flachen Keimkristalls 21 gerichtet, auf welcher der Ein- 
kristall 20 aufwachst. Man erreicht so eine St abilisierung 
der konvexen Phasengrenze an der Oberflache des aufwach- 
senden Einkristalls 20, da sich das SiC aus der Dampfphase 
vorwiegend in der Mitte abscheidet und nach auQen verarmt. 

Vorzugsweise sind zwei Heizeinrichtungen 6A und 6B fur 
Vorratsraum 4 und Reaktionsraum 2 getrennt vorgesehen, 
die Teile einer Heizeinrichtung 6 Oder vollkommen unab- 
hangig voneinander sein kbnnen. Diese MaQnahme ermoglicht 
eine gut kontrollierbare Temperaturverteilung zwischen 
SiC-Vorrat 4 und SiC-Einkristall 20. 

Der Keimkristall 21 und die Kristallisationsflache am 
Einkristall 20 werden dann durch die dem Reaktionsraum 2 
zugeordnete Heizeinrichtung 6B als Teil der Heizeinrich- 
tung 6 auf einer Kristallisationstemperatur gehalten, die 
niedriger ist als die Sublimationstemperatur am Vorrat 40. 

Die Heizeinrichtung 6 kann als induktiv an eine auBerhalb 
des Systems angeordnete, nicht dargestellte Hochfrequenz 
(HF)-Heizspule gekoppeltes Wandsystem Oder auch als Wider- 
standsheizung ausgebildet sein. Vorzugsweise sind die 
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I HeizleistLingen der beiden Heizeinrichtungen 6A und 6B zum 
Erhitzen des Vorrats 2 bzw. der Kr istallisationsf lache 
unabhangig voneinander steuerbar. 

5 In einer besonders vorteilhaf ten Ausfuhrungsf orm sind Mit- 
tel zum Zufuhren eines Schutzgases vorgesehen, von denen 
nur eine vorzugsweise in den Reaktionsraum 2 fuhrende 
Zuleitung 24 dargestellt ist. Dadurch kann zusatzlich der 
Druck im Reaktionsraum 2 und im Vorratsraum 4 eingestellt 

10 werden, der sich dann als Summe der Dampf par tialdrucke der 
Komponenten des SiC in der Gasphase und des Partialdruckes 
des Schutzgases ergibt. Damit kann man die Sublimations- 
rate des SiC beeinflussen. Typische Drucke liegen bei 
zwischen etwa 1 mbar und etwa 100 mbar und vorzugsweise 

15 zwischen 1 mbar und 20 mbar. Als Schutzgas wird im all- 
gemeinen ein Edelgas und vorzugsweise Argon verwendet. 
Der Dampfdruck des SiC hangt aufierdem exponentiell von der 
Temperatur ab, so daS auch durch eine Steuerung der Subli- 
mationstemperatur die Sublimationsrate und damit die 

20 Kristallwachstumsrate eingestellt werden kbnnen. Zum 
Regeln dieser beiden wesentlichen Parameter Druck und 
Temperatur ist vorzugsweise ein nicht dargestellter Regler 
vorgesehen, der elektrisch rnit den Mitteln zum Einleiten 
des Schutzgases und den Heizeinrichtungen verbunden ist. 

25 Diese beiden Parameter sind somit genau einstellbar, so 

daB auch die Wachstumsrate exakt zu kontrollieren ist. Die 
Mittel 4 zur Zufuhr eines Schutzgases in den Vorratsraum 
oder den Reaktionsraum 2 werden vorzugsweise auch zum 
Evakuieren des Systems vor dem AbscheideprozeB verwendet. 



In einer Ausfuhrungsf orm gemaB FIG. 2 ist der Vorratsraum 
4 unterhalb des Reaktionsraums 2 angeordnet. Der Gaskanal 
3 ist nun vorzugsweise als einfache Gffnung in der Trenn- 
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1 wand 8 ausgebildet. Der Keimhalter 22 mit dem darauf be- 
festigten Keimkristall 21 ist im oberen Teil des Reak- 
tionsraumes 2 hangend angebracht, so daB der Keimkristall 
21 und der darauf abgeschiedene Einkristall 20 der Offnung 

5 des Gaskanals 3 zugewandt sind. Beim Gastransport des 

sublimierten SiC macht man sich in diesem Ausf uhrungsbei- 
spiel zusatzlich zum Temperaturgradienten die thermischen 
Auftriebskraf te zunutze. 

10 Die Volumina des Vorratsraumes 4 und des Reaktionsraumes 2 
konnen unterschiedlich groQ sein und weitgehend unabhangig 
voneinander gewahlt werden. Im allgemeinen wird das Volu- 
men des Vorratsraumes 4 jedoch groBer gewahlt als das des 
Reaktionsraumes 2. Auch die r'aumliche Anordnung von Vor- 

15 ratsraum 4 und Reaktionsraum 2 zueinander ist beliebig 
wahlbar und insbesondere nicht auf die vertikalen und 
axialsymmetrischen Ausf uhrungsf ormen gemaB den FIG. 1 oder 
2 beschrankt. 

20 FIG. 3 zeigt eine Ausf uhrungsf orm mit einem bezuglich des 
Gasstromes zwischen dem Reaktionsraum 2 und dem Vorrats- 
raum 4 angeordneten Homogenisierungsraum 5, der uber einen 
Gasteilkanal 11 mit dem Reaktionsraum 2 und uber einen 
weiteren Gasteilkanal 7 mit dem Vorratsraum 4 verbunden 

25 ist. Vorzugsweise sind die drei Raume axial ubereinander 

angeordnet. Dadurch kbnnen zylinderf ormige Heizeinrichtun- 
gen verwendet werden. Der Gasstrom aus den drei Komponen- 
ten Si, Si 2 C und SiC 2 passiert also auf seinem Weg von dem 
Vorratsraum 4 zum Reaktionsraum 2 den Homogenisierungsraum 

30 5, der auf eine im allgemeinen zwischen der Sublimations- 
temperatur 1 1 und der Kristallisationstemper atur T 3 lie- 
gende Temperatur T 2 geheizt ist. Die Dampfdrucke der ein- 
zelnen Komponenten des SiC in der Gasphase hangen unter- 
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1 schiedlich stark von dieser Temperatur T 2 ab . Damit kann 
in dem Homogenisierungsraum 5 durch Steuern seiner Tem- 
peratur T 2 das stochiometrische Verhaltnis Si:Si 2 C:SiC 2 
der drei Komponenten verandert werden. Zum unabhangigen 

5 Einstellen der Temperaturen T^, T 2 und T 3 sind dem Reak- 

tionsraum 2 eine Heizeinrichtung 62, dem Homogenisierungs- 
raum 5 eine Heizeinrichtung 65 und dem Vorratsraum 4 eine 
Heizeinrichtung 64 zugeordnet, die jeweils als Wider- 
standsheizung dargestellt sind. 

10 

Ein besonderer Vorteil des Verfahrens und der Vorrichtung 
gemaB der Erfindung ist die Moglichkeit zum gleichzeitigen 
Herstellen mehrerer SiC-Einkristalle . In einer Ausfuh- 
rungsform gemaB FIG, 4 sind dazu mehrere, jeweils aus 

15 einem Reaktionsr aum 2, einem Gaskanal 3 und einem Vor- 
ratsraum 4 aufgebaute Systeme nebeneinander vorgesehen. 
Dargestellt sind Systeme in einer Ausf uhrungsf orm gemaB 
FIG. 2 mit oben angeordneten Reaktionsraumen 2 und unten 
angeordneten Vorratsraumen 4. Es konnen allerdings auch 

20 Systeme in einer Ausf uhrungsf orm gemaB FIG. 1 vorgesehen 
sein. Den Reaktionsraumen 2 ist eine gemeinsame Heizein- 
richtung 61 und den Vorratsraumen 4 eine gemeinsame Heiz- 
einrichtung 60 zugeordnet. Zur kontr ollierten und unab- 
hangigen Steuerung der Temperaturen in den Reaktionsraumen 

25 2 und den Vorratsraumen 4 ist vorzugsweise dazwischen eine 
thermische Isolationswand 9 angeordnet, durch die die 
Gaskanale 3 durchgefuhrt sind. Die auf wachsenden Einkri- 
stalle 20 sind verschieden groB dargestellt. Damit soli 
angedeutet werden, daB die Wachstumsraten in den einzelnen 

30 Systemen insbesondere durch verschiedene Querschnitte 
ihrer Gaskanale 3 voneinander abweichen konnen. 

In einer anderen Ausf uhrungsf orm gemaB FIG. 5 ist mehreren 
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1 Reaktionsraumen 2 ein gemeinsamer Vorratsraum A mit einem 
Vorrat AO zugeordnet, der jeweils durch einen Gaskanal 3 
mit jedem Reaktionsraum 2 verbunden 1st. Vorzugsweise ist 
wieder eine Isolationswand 9 vorgesehen. Dem gemeinsamen 

5 Vorratsraum A ist eine Heizeinrichtung 60 und den Reak- 
tionsraumen 2 wieder eine gemeinsame Heizeinrichtung 61 
zugeordnet. Es sind auch mehrere getrennte Heizeinrich- 
tungen fur die Reaktionsraume 2 moglich. 

10 Auch in Ausf uhrungsf ormen mit mehreren Systemen konnen 
Homogenisierungsraume, die entweder einzelnen oder 
mehreren Reaktionsraumen 2 bzw. Vorr atsraumen A zugeordnet 
sind, und/oder Mittel zum Zufuhren eines Schutzgases vor- 
gesehen sein. 

15 

Bevorzugte Modif ikationen des auf gewachsenen SiC-Einkri- 
stalles 20 sind 4H, 6H und 15R. Vorzugsweise besteht auch 
der Keimkristall 21 aus SiC dieser Modif ikationen. 

20 Als Materialien fur die Komponenten der Vorrichtung kommen 
alle entsprechend hitzebestandigen Stoffe in Frage, insbe- 
sondere hochreiner Elektrographit . AuSerdem konnen die 
Wande mit vorzugsweise pyrolytisch erzeugten, hitzebestan- 
digen Beschichtungen versehen sein. 

/ 



30 
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i Patentanspruche 

1. Vorrichtung zum Herstellen von Einkri stallen (20) aus 
Siliciumcarbid (SiC) mit 
5 a) einem Reaktionsraum (2), in dem ein Keimkristall (21) 

zum Aufwachsen eines Einkristalls (20) aus SiC aus der 

Gasphase angeordnet ist, 

b) einem Vorratsraum (4), der wenigstens teilweise mit 
einem Vorrat (40) aus festem SiC gefullt ist und von 

10 dem Reaktionsraum (2) r'aumlich abgetrennt ist 

und 

c) wenigstens einer Heizeinr ichtung (6) zum Erzeugen von 
SiC in der Gasphase aus dem SiC-Vorrat (40) in dem 
Vorratsraum (4) sowie zum Einstellen einer Temperatur- 

!5 verteilung in dem Reaktionsraum (2), 

da durch gekennzeichnet, daB 

d) der Vorratsraum (4) und der Reaktionsraum (2) zum 
Transport des SiC in der Gasphase vom SiC-Vorrat (2) 
zur Kristallisationsflache am Keimkristall (21) bzw. 

20 am aufwachsenden Einkristall (20) durch einen Gaskanal 

(3) mit einem vorgegebenen Querschnitt verbunden sind. 

2. Vorrichtung nach Anspruch 1, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB eine Austrittsof f nung (3A) 
25 des Gaskanals (3) dem Keimkristall (21) direkt gegenuber 

so angeordnet ist, daB eine Mittelachse (30) des Gaskanals 
(3) wenigstens annahernd senkrecht zur Kristallisations- 
flache des Keimkristalls (21) gerichtet ist. 

30 3. Vorrichtung nach Anspruch 1 oder Anspruch 2, d a - 
durch- gekennzeichnet, daB der Vor- 
ratsraum (4) oberhalb des Reaktionsraumes (2) angeordnet 
ist. 
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1 4. Vorrichtung nach Anspruch 1 oder Anspruch 2, d a - 
durch gekennzeichnet, daB der Vor- 
ratsraum (4) unterhalb des Reaktionsraumes (2) angeordnet 
ist. 

5 

5. Vorrichtung nach einem der vorher gehenden Anspruche, 
dadurch gekennzeichnet, daB der 
Gaskanal (3) mit einem an den Vorratsraum (4) angeschlos- 
senen ersten Gasteilkanal (7), einem an den Reaktionsr aum 

10 (2) angeschlossenen zweiten Gasteilkanal (11) und einem 
dazwischen geschalteten Homogenisierungsraum (5) ausge- 
bildet ist. 

6. Vorrichtung nach Anspruch 5, dadurch g e - 
15 kennzeichnet, daB dem Homogenisierungsraum 

(5) eine eigene Heizeinrichtung (65) zugeordnet ist. 

7. Vorrichtung nach Anspruch 5 oder Anspruch 6, da- 
durch gekennzeichnet, daB der Vor- 

20 ratsraum (4), der Homogenisierungsraum (5) und der Reak- 
tionsraum (2) sowie die dazwischen angeordneten Gasteil- 
kanale (7 und 11) axial zueinander angeordnet sind. 

8. Vorrichtung nach einem der vorhergehenden Anspruche, 

25 dadurch gekennzeichnet, daB Mittel 
zum Zufuhren eines Schutzgases vorgesehen sind. 

•9. Vorrichtung nach einem der vorhergehenden Anspruche, 
dadurch gekennzeichnet, daB meh- 
30 rere Keimkristalle (21) vorgesehen sind, denen jeweils ein 
Gaskanal (3) zugeordnet ist. 

10. Vorrichtung nach Anspruch 9, dadurch g e - 
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kennzeichnet, daB die Keimkxistalie (21) in 
einem gemeinsamen Reaktionsraum (2) angeordnet sine. 

T Vcrrichtung nach Anspruch 9 oder Anspruch 10, d a - 
5 cTu r c h g e k e n n z e i c h n e t , daB die Gas- 
kanale (3) an einen gemeinsamen Vorratsraum (A) ange- 
schlossen sind. 

12 Vorrichtung nach einem der vorhergehenden Anspruche, 
10 d a d u r c h g e k e n n z e i c h n e t , daB der 

mindestens eine Reakticnsraum (2) von dem zumindest einen 
vorratsraum (4) durch eine thermische Isolationswand (9) 
getrennt ist und dem mindestens einen Reaktionsraum (2) 
eine erste Heizeinrichtung (60) und dem mindestens einen 
15 vorratsraum (4) eine zweite, von der ersten unabhangigen 
Heizeinrichtung (61) zugeordnet sind. 

13. verfahren zum Herstellen von Einkr istallen (20) aus 
Siliciumcarbid (SiC), bei dem 
20 a) ein Vorrat (40) aus festem SiC in einem Vorratsraum (4) 

vorgesehen wird, 
b) ein Keimkristall (21) in einem von dem Vorratsraum (4) 

raumlich abgetrennten Reaktionsraum (2) vorgesehen 

wird , 

25 c) mittels wenigstens einer Heizeinrichtung (6) aus dem 
Vorrat (40) SiC in der Gasphase erzeugt wird und eine 
Temperaturverteilung in dem Reaktionsraum (2) einge- 
stellt wird, 

d) SiC in der Gasphase zum Keimkristall (21) transportiert 
30 wird und dort als SiC-Einkristall (20) aufwachst, 

dadurch gekennzeichnet, daB 

e) die Transportrate und die Transportrichtung des SiC 

in der Gasphase eingestellt werden, indem der Vorrats- 
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15 

raum (A) und der Reaktionsraum (2) durch einen Gas- 
kanal (3) mit einem vorgegebenen Querschnitt verbunden 
werden. 

14. Verfahren nach Anspruch 13, dadurch g e - 
kennzeichnet , daQ der Teilchenstrom des SiC 
in der Gasphase wenigstens annahernd senkrecht auf die 
Kristallisationsflache am Keimkristall (21) bzw. aufwach- 
senden Einkristall (20) gerichtet wird. 



15. Verfahren nach Anspruch 13 oder 14, dadurch 
gekennzeichnet , daB 

a) der Gaskanal (3) mit einem an den Vorratsraum (4) ange- 
schlossenen ersten Gasteilkanal (7), einem an den Reak- 

15 ticnsraum angeschlossenen zweiten Gasteilkanal (11) und 

einem dazwischen geschalteten Homogenisierungsraum (5) 
ausgebildet wird und 

b) in dem Homogenisierungsraum (5) die Zusammensetzung des 
SiC in der Gasphase durch Steuern seiner Temperatur 

20 (T 2 ) eingestellt wird. 

16. Verfahren nach einem der Anspruche 13 bis 15, da- 
durch gekennzeichnet, daB die Kri- 
stallisationstemperatur an der Kristallisationsflache am 

25 Keimkristall (21) bzw. am auf wachsenden Einkristall (20) 
und die Sublimationstemperatur am Vorrat (40) unabhangig 
voneinander eingestellt werden. 

17. Verfahren nach einem der Anspruche 13 bis 16, d a - 
30 durch gekennzeichnet, daB der Druck 

in dem Vorratsraum (4) und dem Reaktionsraum (2) durch 
Zufuhren eines Schutzgases eingestellt wird. 
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